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RieSenie sa tyka novych alkylesterov ky-
seliny 3-acetyl-4-hydroxykarbanilovej vSeo-
becného vzorca I, v ktorom R je alkyl s 3
a 4 atomami uhlika ako i spbsobu vyroby
tychto latok, a to:

reakciou 5-amino-2-hydroxyacetofenénu s
alkylesterom Kkyseliny chlérmravéej v .pro- QH
stredi organického rozpt$tadla, s vyhodou
acetonu, alebo 3

Friedel-Craftsovou acylaciou alkylesteru
kyseliny 4-hydroxykarbanilovej v prostredi
nitrobenzénu pri teplote 105 aZ 115 °C.

Zla&eniny tohto typu sa mdZu vyuZit ako
vychodiskové suroviny pre pripravu biolo-
gicky aktivnych l4tok.
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Vynal‘ez’éa tyka alkylesterov kyseliny 3-

-acetyl-4-hydroxykarbanilovej vSeobecného
vzorca 1
OH
: ‘ YO
. 5 coc ’15
NHCOOR
: {1)

kde R je alkyl s 3 a 4 atomami uhlika, ako
i spésobu pripravy tychto latok.

Latky vieobecného vzorca I st derivdty
kyseliny karbanilovej, ktoré si vychodisko-
vé suroviny pri priprave latok s biologicky-
mi vlastnostami (lokalne anestetické, be-
taadrenolytické a pod.).

Alkylestery kyseliny karbanilovej vSeo-
becného vzorca I je moZné podla vyndlezu
pripravit réznymi spésobmi napr. tak, Ze sa
neché reagovat:

a) 5-amino-2-hydroxyacetofenon priprave-
ny podla literatiry (Kunckell F.: Ber. 34,
124 [1901]) s alkylesterom kyseliny chlor-
mravéej vSeobecného vzorca II -

ROCOCI]
(11},

v ktorom R znamen to isté ako vo vzorci I,

b) alkylester kyseliny 4-hydroxykarbani-
lovej v8eobecného vzorca IIl, pripraveny po-
dla literatary (Chabrier P. a spol.: Bull. Soc.
Chim. Fr. 1353 [1955]), v ktorom R zname-
na to isté ako vo vzorci I sa acyluje v pro-
stredi nitrobenzénu rovnakou metédou po-
pisanou pre syntézu 3-nitro-6-hydroxyaceto-
fenénu (Joshi S. S. a spol.: . Amer. Chem.
Soc. 76, 4993 [1954] ).

or

/\\ -
©)
\.\/

Bliz§ie podrobnosti o spdsobe vyroby la-
tok vyplynt z nasledujicich prikladov pre-
vedenia, ktoré v3ak rozsah vynédlezu neob-
medzuji.

Priklad

15,1 g (0,1 mélu} 5-amino-2-hydroxyace-
tofenénu sa rozpusti v 150 ml acetdnu, pri-

4 .,

dé sa 7,9 g (0,1 mélu) pyridinu a k vzoiknu-
tému roztoku sa postupne pridd za mieSa-
nia 12,2 g (0,1 mélu) propylesteru kyseliny
chlérmravéej v 30 ml aceténu a zahrieva
1 h. na vodnom kiupeli. Po oddestilovani a-
cetébnu sa reakénad zmes rozpusti v éteri a
pretrepe 15 % roztokom kyseliny chlorovo-
dikovej. Organickd féza sa vysuSl bezvo-
dym uhligitanom sodnym.a po oddestilova-
ni éteru sa surovy produkt prekry$talizuje
7 70 % etanolu. Propylester kyseliny 3-ace-
tyl-4-hydroxykarbanilovej je biela krysta-
lick4 latka, vznikd vo vytaZku 67 % tedrie,
t. t. 72 aZ 74 °C.

Elemen. anal. pre Ci12Hi5NO4:

Vyp./néj.
C 60,75/60,43
H 6,36/6,37
N 5,90/5,60

IC — spektrdlne charakteristiky:
» (N—HJ 3 410 cm~?,
y (C=0) 1728, 1645 cm™},
» (C—0—C) 1200 cm~%

Priklad 2

K roztoku 20,9 g (0,1 mélu) butylesteru
kyseliny 4-hydroxykarbanilovej a 150 g
(0,19 molu) acetylchloridu v 60 ml nitro-
benzénu sa postupne pridd zmes 40 g (0,3
molu) chloridu hlinitého v 40 ml nitroben-
zénu. Reak&nd zmes sa nechd 1 h. stat pri
teplote miestnosti a potom sa zahrieva 2 h.
pri teplote 105 aZ 115°C. Po oddestilovani
nitrobenzénu s vodnou parou sa surovy pro-
dukt prekry$talizuje z 50 % metanolu. Bu-
tylester kyseliny 3-acetyl-4-hydroxykarbani-
lovej je bield kryStalickd latka, vznikd vo
vytazku 45 % teorie, t. t. 66 aZ 69°C.

Elemen. anal. pre CiH17NO4:

Vyp./néj.
C 62,13/62,10
H 6,82/677
N 5,57/5,43

1€ — spektrélne charakteristiky:
» (N—H) 3416 cm™, '
v {C=0) 1730, 1650 cm~},
» (C—0—C) 1205 cm~?,

S pouZitim hore popisanych metéd boli
pripravené tieto nové v literatire doposiat
nepopisané latky:

1. propylester kyseliny 3-acetyl-4-hydro-
xykarbanilovej, t. t. 72 aZ 74°C (etanol—vo-
da) (podla prikladu 11 2)

2. butylester kyseliny 3-acetyl-4-hydroxy-
karbanilovej, t. t. 66 aZ 68 °C (metanol—vo-
da) (podla prikladu 11i 2).
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PREDMET VYNALEZU

1. Alkylestery kyseliny 3-acetyl-4-hydro-
xykarbanilovej vieobecného vzorca I

OH
COCH5

NHCOOR
(1)

L w*" &

s

¥

kde R je alkyl s 3 a 4 atbmami uhlika.

2. Sposob pripravy alkylesterov kyseliny
3-acetyl-4-hydroxykarbanilovej v3eobecného
vzorca I, podla bodu 1, vyznadujici sa tym,
e sa nechd reagovat 5-amino-2-hydroxya-
cetofenén s alkylesterom Kkyseliny chlér-
mraviej vieobecného vzorca II

ROCOCI
(113,

kde R znamend to isté ako vo vzorci I,
v prostredi organického rozpustadia.

3. SpOsob pripravy podla bodu 2, vyzna-
¢ujici sa tym, Ze organickym rozpiuStadlom
je aceton, diethyléter, metyletylketén alebo
petroléter.

4. Spbsob pripravy alkylesterov kyseliny
3-acetyl-4-hydroxykarbanilovej vSeobecného
vzorca I, podla bodu 1, vyznacujuci sa tym,
Ze sa acyluje alkylester kyseliny 4-hydroxy-
karbanilovej vSeobecného vzorca 111

o
O

~

NHCOOR
el

v pritomnosti Friedel-Crafsovho katalyzéato-
ra, kde R znamena to isté ako vo vzorci I
v prostredi nitrobenzénu pri teplote 105 aZ
115°C.

1 lst vfkresov
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